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Verfahren zur Herstellung von Pulvern aus geschmolzenen Stoffen 

Fur ein Verfahren zur Herstellung von Pulvern aus ge- 
schmolzenen Stoffen durch ZerstSuben der Schmelze zu 
Partikeln mittels stromender Medien und Abkuhlung der Par- 
tikel wahrend ihrer Falibewegung sind eine Schmelzkammer 
(3) mit einer in der Schmelzkammer (3) angeordneten 
Schmelzvorrichtung (4) und eine Zerstaubungsvorrichtung 
(9) sowie ein der Zerstaubungsvorrichtung (9) zugeordneter, 
an die Schmelzkammer (3) angesetzter Verdusungsturm (8) 
vorgesehen. wobei zur Erzeugung von Pulver feinster Teil- 
chengroBe bei hoher Reinheit und GleichmaBigkeit tiefsie- 
dendes verftussigtes Gas uber die Zerstaubungsvorrichtung 
(9) unter etnem Druck von 50 bis 700 bar auf den in den Ver- 
dusungsturm (8) eintretenden Schmelzenstrahl (23) uber 
mehrere, in ihren Halterungen zum Schmelzenstrahl aus- 
richtbaren Dusen (11,12, ...) gespritzt wird. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von Pulvern aus ge- 
schmolzenen Stoffen durch Zerstauben der 
Schmelze zu Partikeln mittels stromender Medien 5 
und Abkiihlung der Partikel wahrend ihrer Fallbe- 
wegung, mit einer Schmelzvorrichtung (4), mit ei- 
ner Zerstaubungsvorrichtung (9) sowie mit einem 
der Zerstaubungsvorrichtung (9) zugeordneten, an 
die Schmelzkammer (3) angesetzten Verdiisungs- 10 
turm (8), dadurch gekennzeichnet, daB tiefsieden- 
des verflussigtes Gas iiber die Zerstaubungsvor- 
richtung (9) unter Druck auf den in den Verdu- 
sungsturm (8) eintretenden Schmelzenstrahl (23) 
gespritzt wird. 15 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das tiefsiedende verflussigte Gas un- 
ter einem Druck von mehr als 50 bar durch eine 
oder mehrere auf den Schmelzenstrahl (23) gerich- 
tete Diisen (11, 12, J) der Zerstaubungsvorrichtung 20 
gespritzt wird, wobei ein aus einer Duse (11, 12, -.) 
austretender Flussiggasstrahl und der lotrecht nach 
unten zu aus der Schmelzkammer ausflieBende 
Schmelzenstrahl (23) einen Winkel (a) miteinander 
bilden, der kleiner als ein rechter Winkel ist 25 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB flussiger Stickstoff oder fliissi- 
ges Argon mit einem Druck von 50 bis 700 bar auf 
den Schmelzenstrahl (23) gespritzt wird 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der vor- 30 
hergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Durchsatzmenge an tiefsiedendem verflus- 
sigtem Gas so eingestellt wird, daB die Warmemen- 
ge, die durch das Flussiggas der Schmelze entzogen 
werden kann, mehr als das Doppelte, vorzugsweise 35 
das 8- bis 1 Of ache der Warmemenge betragt, die 
der Schmelze entzogen werden muB, um sie auf 
Umgebungstemperatur abzukuhlen. 

5. Verfahren nach einem oder mehreren der vor- 
hergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 40 
daB die Schmelze unter Oberdruck in den VerdCi- 
sungsturm (8) eintritt. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der vor- 
hergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Schmelze unter Vakuum oder Inertgas ge- 45 
schmolzen wird und ohne Zutritt von Luft direkt 
der Verdiisung zuf uhrbar ist 

7. Verfahren nach einem oder mehreren der vor- 
hergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
daB der Verdusungsturm (8) vorkuhlbar ist 50 

8. Verfahren nach einem oder mehreren der vor- 
hergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, 
daB vor der Verdiisung im Verdusungsturm (8) eine 
Schutzgasatmosphare einstellbar ist. 

9. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens 55 
nach den Anspruchen 1 bis 8, gekennzeichnet durch 
einen in die Druckleitung (14) zwischen der Hoch- 
druckpumpe (29) und den Diisen (11, 12, ~) einge- 
schalteten Warmetauscher (13) zur Kuhlung des 
flussigen Gases auf oder nahe seiner Siedetempera- 60 
tur bei Normaldruck durch ein tiefsiedendes ver- 
flussigtes Gas, vorzugsweise flussiger Stickstoff. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Verdusungsturm (8) gegenuber 
der Schmelzkammer (3) durch eine Membrane (25) 65 
oder Ven til verschlossen ist, die erst im Augenblick 
des Auftreffens des Schmelzenstrahls (23) auf- 
schmilzt. 
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11. Vorrichtung nach den Anspruchen 9 und 10, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Diisen 11, 12, J) 
fur das tiefsiedende verflussigte Gas an in der 
Wand der Zerstaubungsvorrichtung (9) schwenk- 
bar gelagerten Halterungen befestigt sind, wobei 
die Stellung der Diisen (1 1, 12, J) von auBen her mit 
hoher Genauigkeit horizontal und vertikal in einem 
Bereich zwischen (a=) 30 bis 90° veranderbar ist. 

12. Vorrichtung nach den Anspruchen 9 bis 11, da- 
durch gekennzeichnet, daB die vorzugsweise als 
Flachstrahldusen ausgebildeten Dusen (11, 12, J) in 
ihren Halterungen langsverschieblich gelagert sind 
und ihr Abstand zum Schmelzenstrahl (23) so ver- 
ringerbar ist, daB eine Aufweitung des Strahls aus 
dem flussigen Gas vernachlassigbar ist. 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von Pulvern aus geschmolzenen Stoffen durch Zerstau- 
ben der Schmelze zu Partikeln mittels stromender Me- 
dien und Abkiihlung der Partikel wahrend ihrer Fallbe- 
wegung, mit einer Schmelzvorrichtung, mit einer Zer- 
staubungsvorrichtung sowie mit einem der Zerstau- 
bungsvorrichtung zugeordneten, an die Schmelzkam- 
mer angesetzten Verdusungsturm. 

Es ist bekannt, daB Pulver, z. B. Metallpulver, durch 
Verdiisen aus der Schmelze hergestellt werden konnen 
(DOS 30 34 677). Dabei wird ein Schmelzstrahl entwe- 
der durch ein Gas oder durch eine Flussigkeit, wie Was- 
ser oder Ol, bei hoher relativer Geschwindigkeit des 
Verdiisungsmediums zum Schmelzenstrahl zu feinen 
Tropfchen zerrissen, die in einer nachfolgenden Kuhl- 
strecke erstarren. 

Als nachteilig bzw. einschrankend hat sich jedoch her- 
ausgestellt daB gasverdiiste Pulver nur eine grobe mitt- 
lere TeiichengroBe von typischerweise 40—150 urn be- 
sitzen. Auch bei den durch Ultraschall verdiisten Pul- 
vern konnte nur eine graduelle Verringerung der mittle- 
ren TeilchengrOBe erreicht werden. Hinzu kommt eine 
nur geringe Kuhlwirkung des Gases in der nachfolgen- 
den Kuhlstrecke, besonders unterhalb von ca. 600° C, die 
bei Legierungen aus Metallen wie z. B. Aluminiumbasis- 
metallen zu unerwunschten Ausscheidungen wahrend 
der Pulverherstellung fiihren konnen. 

Bei den durch Wasser oder Ol verdiisten Pulvern las- 
sen sich kleinere mittlere TeilchengroBen einstellen, als 
dies bei der Verdiisung mit Gasen mCglich ist Man 
erhalt aber Pulver, die zumindest an der Oberfiache der 
Pulverteilchen unerwiinschte Reaktionsprodukte, wie 
z. B. Oxide, Hydride, Karbide eta, aufweisen. (Bei der 
Gasverdusung kann dies durch die Verwendung von 
Inertgasen vermieden werden.) 

Zusatzliche Schwierigkeiten konnen sich bei den 
durch Wasser oder Ol verdiisten Pulvern durch die Not- 
wendigkeit ergeben, die Pulver von dem VerdOsungs- 
medium zu trennen. 

Weiterhin ist auch ein Verfahren zur Herstellung von 
feinen Metallpulvern bekannt, bei dem ein Metall- 
schmelzenstrom in eine Offnung eines Behalters durch 
Einwirken eines mit Oberschallgeschwindigkeit stro- 
menden Gases eingefiihrt wird, wobei das Verhaltnis 
des Gasdruckes in der Nahe der Offnung auBerhalb des 
Behalters und des Gasdruckes innerhalb des Behalters 
groBer als 5 eingestellt wird und wobei das in den Behal- 
ter stromende Gas vor dem Einstromen auf eine Tem- 
peratur im Bereich zwischen dem 0,7- und l^fachen der 
Erstarrungstemperatur des Metalls (in °K) aufweist, 
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wobei der Schmelzstrahl zunachst in Fasern aufgeteilt 
wird, wobei diese Fasern im Bereich des Unterdruckes 
im heiBen Gas zu Tropfchen umgeformt werden und 
wobei diese Tropfchen im weiteren zu kugeligen Me- 
tallpulvern erstarren (DPS 33 1 1 343). Die Metall- 
schmelze wird dabei an einer Stelle in der Behalteroff- 
nung mit dem Gas in Beruhrung gebracht, an der der 
Gasdruck auf weniger als 60% des Druckes vor der 
Offnung abgefallen ist Dieses vorbekannte Verfahren 
errnoglicht es, Feinstpulver mit Teilchen-Durchmessern 
von weniger als 40 u.m mit einer relativ engen Teilchen- 
Durchmesserverteilung bei relativ geringem Energie- 
verbrauch herzustellen. 

Der vorliegenden Erfindung liegt nun die Aufgabe 
zugrunde, ein Verfahren und eine Vorrichtung zu finden, 
die geeignet ist, gasverdiiste Pulver mit einer noch feine- 
ren TeilchengroBe von extremer GleichmaBigkeit und 
Reinheit zu schaff en. 

ErfindungsgemaB geschieht dies mit einem Verfah- 
ren, bei dem tiefsiedendes verflussigtes Gas uber die 
Zerstaubungsvorrichtung unter Druck auf den in den 
Verdusungsturm eintretenden Schmelzenstrahl ge- 
spritzt wird. 

Vorzugsweise steht dabei das verflussigte Gas unter 
einem Druck von mehr als 50 bar und wird durch eine 
oder mehrere auf den Schmelzenstrahl gerichtete Du- 
sen der Zerstaubungsvorrichtung gespritzt, wobei ein 
aus einer Diise austretender Flussiggasstrahl und der 
lotrecht nach unten zu aus der Schmelzkammer ausflie- 
Bende Schmelzenstrahl einen Winkel miteinander bil- 
den, der kleiner als ein reenter Winkel ist 

Mit Vorteil wird flussiger Stickstoff oder flussiges Ar- 
gon mit einem Druck von 50 bis 700 bar auf den Schmel- 
zenstrahl gespritzt Die Durchsatzmenge an tiefsieden- 
dem verfiussigtem Gas wird zweckmaBigerweise dabei 
so eingestellt, daB die Warmemenge, die durch das Flus- 
siggas der Schmelze entzogen werden kann, mehr als 
das Doppelte, vorzugsweise das 8- bis 1 Of ache der War- 
memenge betragt, die der Schmelze entzogen werden 
muB, um sie auf Umgebungstemperatur abzukuhlen. 

Es hat sich als zweckmaBig erwiesen, die Schmelze 
unter Oberdruck in den Verdusungsturm eintreten zu 
lassen, um sicherzustellen, daB der Schmelzenstrahl eine 
genau definierbare Qualitat, d. h. Geschwindigkeit, 
Form und GleichmaBigkeit aufweist 

Je nach den gewahlten Legierungsbestandteilen kann 
es sich als notwendig erweisen, die Schmelze unter Va- 
kuum zu erschmelzen und diese ohne den Zutritt von 
Luft-Sauerstoff direkt der Verdusung zuzufiihren. 
Ebenso kann es zweckmaBig sein, den Verdusungsturm 
vorzukiihlen und das Zerstaubungsmedium abzukuhlen, 
damit die aus den Dusen austretenden und auf den 
Schmelzenstrahl gerichteten Gasstrahlen mdglichst 
parallel bleiben. 

Die Vorrichtung zur Durchfuhrung des vorstehend 
beschriebenen Verfahrens weist zweckmaBigerweise ei- 
nen in die Druckleitung zwischen der Hochdruckpumpe 
und den Diisen eingeschalteten Warmetauscher zur 
Kuhlung des fliissigen Gases unter seine Siedetempera- 
tur auf. 

Um unerwunschte Reaktionen zwischen der in den 
Kuhlturm eintretenden Schmelze und der Umgebungs- 
Iuft auszuschlieBen, kann im Verdusungsturm mit Vor- 
teil vor der Verdusung eine Schutzgasatmosphare ein- 
gestellt werden. 

Um eine unerwunschte Verunreinigung des Verdu- 
sungsturms schon vor dem Verdusungsvorgang auszu- 
schlieBen, kann der Verdusungsturm gegenuber dem 
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Schmelzraum durch eine Membrane oder Ventil ver- 
schlossen sein, die erst im Augenblick des Auftreffens 
des Schmelzenstrahls aufschmilzt 

Vorzugsweise sind die Diisen fur das tiefsiedende ver- 
5 fliissigte Gas an in der Wand des Dusenraums schwenk- 
bar gelagerten Halterungen befestigt, wobei die Stel- 
lung der Dusen von auBen her mit hoher Genauigkeit 
horizontal und vertikal in einem Bereich zwischen 30 bis 
90° veranderbar ist 
io Ebenso ist es zweckmaBig, die vorzugsweise als 
Flach- oder Rundstrahldiisen ausgebildeten DUsen in 
ihren Halterungen langsverschieblich zu lagern und ih- 
ren Abstand zum Schmelzenstrahl so verringerbar zu 
gestalten, daB ein Aufweiten des Strahls aus dem flussi- 
15 gen Gas ausgeschlossen ist 

Die Erfindung laBt die verschiedensten Ausfuhrungs- 
moglichkeiten zu; eine davon ist in den anhangenden 
Zeichnungen schematisch naher dargestellt, und zwar 
zeigen: 

20 Fig. 1 das Schema einer Anlage zur Herstellung von 
Pulvern aus einer Schmelze, 

Fig. 2 das Schaltschema fur die Versorgung der Zer- 
staubungsvorrichtung der Anlage nach Fig. 1 mit tief- 
siedendem verfiussigtem Gas. 
25 Die Anlage besteht im wesentlichen aus einer 
Schmelzkammer 3, einer in der Schmelzkammer 3 ange- 
ordneten Schmelzvorrichtung 4, einem beheizten Tiegel 
5 mit einer Auslaufoffnung 6 und einer ersten Stromzu- 
fuhrung 7 und einer zweiten Stromzufiihrung 37, dem 
30 unterhalb der Schmelzkammer 3 angeordneten Verdu- 
sungsturm 8 mit der Zerstaubungsvorrichtung 9 und 
dem Auffangbehalter 10, dem an die Dusen 11, 12 der 
Zerstaubungsvorrichtung 9 uber eine Druckleitung 14 
mit Hochdruckpumpe 30 und einen in diese eingeschal- 
35 teten Kuhler 13 angeschlossenen Gas-Vorratsbehalter 
15, dem Zyklon 16 mit Absaugieitung 17 und Absaugge- 
blase 18 und schlieBlich dem Pulver-Sammler 20 mit der 
in die Saugleitung 22 eingeschalteten Saugpumpe 21. 
Wie Fig. 2 zeigt, konnen anstelle eines einzigen Gas- 
40 Vorratsbehalters 15 auch zwei Gas-Vorratsbehalter 15, 
15' vorgesehen sein, die verflussigten Stickstoff oder 
verflussigtes Argon enthalten. Die Druckleitungen 14 
bzw. 14' konnen nun mit einer Reihe von Druck-Tempe- 
ratur- und DurchfluB-Uberwachungsgeraten 27, 28 in 
45 Verbindung stehen, so daB vor und wahrend des Prozes- 
ses der Zustrom von Gas zu den Dusen 11, 11' bzw. 12 
genau uberwacht und uber die Hochdruckpumpen 29, 
30 bzw. die Absperrorgane 31 bis 36 geregelt werden 
kann. * 

so Vier senkrecht zueinander angeordnete Flachstrahl- 
oder Rundstrahldusen (Vollstrahldusen) 11, 12, _ mit ei- 
ner Diisenoffnung von 0,5 bis 2 mm werden in ihren 
Halterungen so eingestellt, daB sie erstens einen Winkel 
zwischen 30 bis 90 Grad gegen die Vertikale bilden, 
55 zweitens auf die Achse A des Verdusungsturms 8, in der 
sich auch die Auslaufoffnung 6 des Tiegels 5 befindet, 
zielen und drittens mindestens jeweils zwei der Flach- 
strahlen 11, 12, ~ sich in einer Linie schneiden (bei Voll- 
strahldusen in einem Fleck), die einen moglichst gerin- 
60 gen Abstand von der Achse des Verdusungsturms 8 
haben. Hierdurch wird verhindert, dafl der Schmelzen- 
strahl 23 an den Flachstrahlen vorbeifallen kann. 

In einer Schmelzkammer 3, in der sich ein Tiegel 5 mit 
einer Austrittsduse (2 bis 8 mm Durchmesser) am Boden 
65 befindet, die durch eine Stopfenstange verschlossen ist 
wird eine Aluminiumlegierung geschmolzen. Die 
Schmelzkammer 3 befindet sich uber dem Verdusungs- 
turm 8 und ist gegen diesen thermisch isoliert Der Ver- 
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dQsungsraum 24 ist durch eine Membrane 25 verschlos- 
sen. 

Der Verdusungsraum 24 wird durch Einspritzen von 
tiefsiedendem verflussigtem Argongas so Iange gekuhlt, 
bis sich am Boden des Verdusungsraums 24 fliissiges 5 
Argon absetzt Das beim Kiihlen der Anlage verdampf- 
te Argon verdrangt die Luft im Verdusungsraum 24 und 
schafft eine inerte Atmosphare. 

Bei der Verdiisung wird die Schmelze, nachdem die 
Stopfenstange (nicht naher dargestellt) gezogen wurde, 10 
in einer Auslaufoffnung 6 zu einem feinen, gleichmaBi- 
gen und stabil flieBenden Schmelzenstrahl 23 geformt, 
der auf die Membrane 25 fallt, diese schmilzt und dann 
in den Verdusungsraum 24 fallt Die Verdiisungsge- 
schwindigkeit betragt ca. 4 kg Schmelze/min; hierzu 15 
werden ca. 300 1/min fliissiges Argon verwendet Das 
Argon wird auf ca. 250 bar komprimiert und vor der 
Auslaufoffnung unter die Siedetemperatur bei Normal- 
druck gekuhlt Das bei der Verdiisung verdampfte Gas 
wird abgefiihrt und in einem oder mehreren Zyklonen 20 
16 von mitgerissenen feinen Pulverteilchen (0,5— 10 
u.m) getrennt, wobei die Pulverteilchen gleichzeitig klas- 
siert werden kdnnen. 

Am Boden der Verdlisungsanlage bildet sich ein 
Sumpf 26 aus flussigem Gas und groberen Teilchen (ty- 25 
pischerweise groBer 10 p,m). Nach der Verdiisung und 
nach Absetzen der Teilchen kann das fliissige Gas uber 
die Saugleitung 22 abgezogen und das Pulver aus dem 
Puiver-Sammler 20, dem Auffangbehalter 10 und dem 
Zyklon 16 entnommen werden. 30 

Beim Verdiisen von Schmelzen aus Eisenlegierungen 
werden vier senkrecht zueinander angeordnete Flach- 
strahldusen mit einer Dusenoffnung von 0,5 bis 2 mm 
eingestellt, daB sie erstens einen Winkel zwischen 90 bis 
30 Grad gegen die Vertikale bilden, zweitens auf die 35 
Achse des Verdusungsturms 8, in der sich auch die Aus- 
laufoffnung 6 des Tiegels 5 befindet zielen und drittens 
mindestens jeweils zwei der Flachstrahlen in einer Linie 
schneiden, die einen moglichst geringen Abstand von 
der Achse des Verdusungsturms 8 haben. 40 

Der Verdusungsraum 24 wird durch Einspritzen von 
tiefsiedendem verflussigtem Stickstoff so lange abge- 
kuhlt, bis sich am Boden des Verdusungsraums 24 flussi- 
ger Stickstoff absetzt Der beim Kuhlen der Anlage ver- 
dampfte Stickstoff verdrangt die Luft im Verdusungs- 45 
raum 24 und schafft eine Schutzgasatmosphare. 

Die Eisenlegierung wird erschmolzen und in einen 
vorgeheizten Tiegel 5, der eine Austrittsoffnung 6 (2 bis 
8 mm Durchrnesser) am Boden aufweist, gegossen. Der 
Tiegel 5 befindet sich iiber dem Verdiisungsturm 8 und 50 
ist gegen diesen thermisch isoliert Der Verdusungs- 
raum 24 ist durch eine Membrane 25 verschlossen. 

Die Schmelze wird in der Austrittsoffnung 6 zu einem 
feinen, gleichmaBigen und stabil flieBenden Schmelzen- 
strahl 23 geformt der auf die Membrane 25 fallt, diese 55 
schmilzt und in den Verdusungsraum 24 fallt Die Verdii- 
sungsgeschwindigkeit betragt ca. 8 kg Schmelze/min; 
hierzu werden ca. 300 1/min flussiger Stickstoff verwen- 
det Der Stickstoff wird auf ca. 600 bar komprimiert und 
vor den Diisen 11, 12, _ auf eine Temperatur unter, 60 
gleich oder nahe der Siedetemperatur bei Normaldruck 
gekuhlt 

Das bei der Verdiisung verdampfte Gas wird abge- 
fuhrt und in einem oder mehreren Zyklonen 16 von 
mitgerissenen feinen Pulverteilchen (0,5—10 ujn) ge- 65 
trennt wobei die Pulverteilchen gleichzeitig klassiert 
werden konnen. 

Am Boden der Verdlisungsanlage bildet sich ein 



Sumpf 26 aus flussigem Gas und groberen Teilchen (ty- 
pischerweise groBer 10 u.m). Nach der Verdiisung und 
nach Absetzen der Teilchen kann das fliissige Gas abge- 
lassen und das Pulver entnommen werden. 

Auflistung der Einzelteile: 

3 Schmelzkammer 

4 Schmelzvorrichtung 

5 beheizter Tiegel 

6 Auslaufoffnung 

7 Stromzufuhrung 

8 Verdiisungsturm 

9 Zerstaubungsvorrichtung 

10 Auffangbehalter 

11 Duse 

12 Duse 

13 Kiihler 

14 Druckleitung 

15 Gas-Vorratsbehalter 

16 Zyklon 

17 Absaugleitung 

18 Abaugpumpe 

19 Pulversammler 

20 Pulversammler 

21 Saugpumpe 

22 Saugleitung 

23 Schmelzstrahl 

24 Verdusungsraum 

25 Membrane 

26 Sumpf 

27 DurchfluBmeBgerat 

28 DruckmeBstelle 

29 Hochdruckpumpe 

30 Hochdruckpumpe 
31—36 Absperrorgan 
37 Stromzufuhrung 
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